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Verfahren zur Herstellung von emulgatorfreien, waftrigen Poly- 
urethan-Dispersionen aus Dihydroxylverbindungen nit einem Mole- 
kulargewicht von 500 bis 5 OOO, Diisocyanaten, wasserloslichen 
Salzen von aliphatischen Aminocarb on- oder -sulfonsSuren rait ndn- 
destens einem an Stickstoff gebundenen Wasserstorf aton und Ver- 
bindungen ohne Salzgruppen mit mindcstens 2 gegenttber Isoeyanat- 
gruppen reactions fahigen Wasserstof fatomen und einem Molgewxcht 
unter 300 als Kettenverlange rungs mi tteln, durch L6sen oder Dis- 
pergieren der Polyurethane in wftArig-organischen LOsungsmitteln 
und Entfernen der organischen LSsungsmittelanteile , dadurch ge- 
kennzeichnet , dafi als Diisocyanat eine Kombination von aromati- 
schen und aliphatischen oder cycioaliphatischen Diisocyanaten mit 
10 bis 50 MolS (cyclo)-aliphatischem Anteil verwendet wird, und 
daft entweder zuerst die aromatischen, danach die < cyclo)-aliphati 
schen Diisocyanate oder beide gleichzeitig cingesetzt werden. 

BASF Aktiengesellschaft 
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6700 Ludwigshafen, 08.10. 1976 

Verrahren zur Herstellung emulgatorfreier, anionischer Polyurethan- 
dispersionen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung emulgator- 
freier, anionischer Polyurethan-Dispersionen, aus denen sich ttber- 
ztige rait verbesserten Eigenschaften erzielen lassem 

Die Herstellung emulgatorfreier, w&ftriger Polyurethan-Dispersionen 
durch Einbau ionischer Zentren in das Polymermolektil, Lbsen in 
einem wasserhaltigen organischen L5sungsmittel und Entfernen des 
organischen L5sungsmittels ist beispielsweise aus der 
DT-rAS 14 95 745 sowie aus der Zeitschrift "Angewandte Cheraie" , 
82/2 (1970), Verlag Chemie GmbH, Weinheim, Seiten 53 - 90 bekannt, 

Die DT-0S 20 34 479 lehrt dartiber hinaus, daft hierbei als Ausgangs- 
produkt Polyhydroxylverbindungen mit einem Molekulargewicht von 
350 bis 10 000 und zur EinfUhrung der ionischen Zentren Squimola- 
re Additionsprodukte aus den Alkalis alzen von i^-olefinischen 
Carbonsfiuren an aliphatische diprimSre Diamine besonders geeignet 
sind. Die Dispergierung kann dabei in beliebiger Weise erfolgen, 
bevorzugt wird so gearbeitet, daft zun&chst die hShermolekulare 
Poly hydro xylverbindung in der Schmelze mit tlberschttssigem Diiso- 
cyanat zu einem PrSpolymeren mit Isocyanatendgruppen umgesetzt, 
dieses in einem mit V/asser mischbaren, unter 100°C siedenden orga- 
nischen L8sungsmittel aufgenommen und mit einer w&Brigen Losung 
des Salzgruppen-enthaltenden Diamins und anschlieftend mit V/asser 
versetzt wirdo Das organische Losungsmittel wird dann abdestil- 
liert« 

Aus den in dieser Weise erhSltlichen Dispersionen hergestellte 
ttberzilge weisen jedoch noch gewisse M&ngel auf , die ihrer techni- 
schen Verwendung, insbesondere als Lederbeschichtungen, entgegen- 
stehen 0 So erhfilt man mit aliphatischen oder cycloaliphatischen 
Diisocyanaten zwar feinteilige, stabile Dispersionen, doch sind die 



233/75 



8098 15/0372 



2 



_ ? - o„z. 32255 

3 2645779 

daraus erhaltlichen ttberztlGe sehr weich und haben einen gummiarti- 
gen Griff. Aromat.ische Diisocyanate ergeben hingegen relativ grob- 
teilige Dispersionen, die leicht zum Sedimentieren neigen, und die 
daraus hergestellten OberzUge weisen ein mange lhaftes Festigkeits- 
und Verschleifiverhalten auf . 

per vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, Polyurethan- 
Dispersionen ohne die genannten Nachteile zu entwickeln. 

Es wurde nun gefunden, dafi sich die beschriebenen Nachteile be- 
seitigen lassen, venn man zum Aufbau von Polyurethan-Ionomeren 
eine Kombination von aliphatiBchen oder cycloaliphatischen mit 
aromatischen Diisocyanaten, und zwar entweder zuerst das aromati- 
sche, dann das (cyclo)-aliphatische oder beide gleichzeitig, ein- 
setzt. Polyurethan-Ionomere aus diesen Isocyanat-Kombinationen 
sind durch den Stand der Technik nicht nahegelegt, zumal die Kom- 
ponenten bekamitlich. sehr verschieden schnell reagieren, und sind 
den bekannten aus rein aliphatischen oder rein aromatischen Diiso- 
cyanaten in uberraschender Weise flberlegen. Sie bildeh feinteili- 
ge, stabile Dispersionen, aus denen sich harte und gleichzeitig 
zahe Uherzttge init hervorragendem Festigkeits- und Verschleifcver- 
halten herstellen lassen. 

Die Kombination von (cyclo)aliphatischen mit aromatischen Diiso- 
cyanaten zum Aufbau der erfindungsgemafcen Polyurethan-Ionomeren 
verfolgt den Zweck, in das Polymermolekul langere polare Segmente 
von aromatischem Diisocyanat und Kettenverlangerungsmitteln einzur- 
bauen. Das fertige Polyurethan enthalt dann sowohl durch langere 
Ketten von z.B. Polyestern oder Polyathem voneinander getrennte 
Segmente aus aromatischem Diisocyanat und Kettenverlangerungsmit- 
teln ohne Salzgruppen als auch Segmente aus aliphatischen oder 
cycloaliphatischem Diisocyanat und Kettenverlangerungsmitteln, 
welche ionische Gruppen enthalten. Dies ist erfindungBwesentlich. 
Ein derartiger segmentierter Molektilaufbau mit Hi If e einer Kombi- 
nation von (cyclo)aliphatischen und aromatischen Diisocyanaten bei 
der Herstellung von Dispersionen ist durch den Stand der Technik 
nicht nahegelegt. Er filhrt zu einer gttnstigen Eigenschaftskombi- 
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nation: stabile, feinteilige Dispersionen bei ausgezeichneten me- 
chanischen Eigenschaften der daraus hergestellten ImprSgnierungen, 
tlberzttge und Pilme. Die geschilderten Nachteile der entsprechen- 
den bekannten Produkte werden dadurch ttberwunden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Verfahren zur 
Herstellung von emulgatorfreien, wafirigen Polyurethan-Dispersionen 
aus 

A) Dihydroxylverbindungen mit einem Molekulargewicht von 500 bis 
5 000; 

B) Diisocyanaten; 

C) was ser 18s lichen Salzen von aliphatischen Amino- (vorzugsweise 
Diamino-) carbon- Oder -sulfons&uren mit mindestens einem, 
vorzugsweise zwei an verschiedene Stickstoffatome gebundenen 
Was s erst of fatomen und 

D) Verbindungen ohne Salzgruppen mit mindestens 2 gegentlber Iso- 
cyanatgruppen reaktionsf&higen Was 8 erstof fatomen und einem 
Molgewicht unter 300 als KettenverlMngerungsmitteln, 

durch L8sen Oder Dispergieren der Polyurethane in wfiBrig-organi- 
schen LSsungsmitteln und Entfernen der organischen L$ sungs mitt el- 
an teile, dadurch gekennzeichnet , daft als Diisocyanat eine Kombi- 
nation von aromatischen und aliphatischen oder cycloaliphatischen 
Diisocyanaten mit 10 bis 50 Mol* (cyclo)-aliphatischem Anteil ver- 
wendet wird, und da£ entweder zuerst die aromatischen, danach die 
(cyclo)-aliphatischen Diisocyanate Oder beide gleichzeitig einge- 
setzt werden* 

Geeignete Dihydroxylverbindungen (A) sind die bekannten Polyester, 
Polyftther, Polythioather, Poly lactone, Polyacetale, Polycarbonate 
und Polyesteramide mit 2 endstMndigen Hydroxy lgruppen. Die Mole- 
kulargewichte dieser Dihydroxylverbindungen sollten im Bereich 
zwischen 500 und 5 000 liegen, wobei der Bereich zwischen 750 und 
3 000 besonders vorteilhaft ist* SelbstverstSndlich kSnnen auch 
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Gemische dieser h5hermolekularen Dihydroxy lverbindungen unterein- 
ander eingesetzt werden. Gegebenenfalls kOnnen untergeordnete 
Mengen von Hydroxy lverbindungen mit im Mittel mehr als zwei 
Hydroxy lgruppen pro MolekUl mitverwendet werden. Diese hoher- 
funktionellen Polyhydroxy lverbindungen sollten dann aber nur in 
solchen Mengenverhaltnissen angewandt werden, daft die Funktionali- 
tat insgesamt einen Wert von 2,2 nicht ttbersteigt. Normalerweise 
werden jedoch difunktionelle Polyhydroxy lverbindungen bevorzugt. 
Weniger als 2 Hydroxy lgruppen dilrfen sie im Mittel nicht tragen. 

Geeignete Diisocyanate (B) sind die Ub lichen aliphatischen, cyclo- 
aliphatischen und aromatischen Diisocyanate wie 1,4-Butandiiso- 
cyanat, 1,6-Hexandiisocyanat ; 2,2,4- und 2,4 ,*-Trimethylhexa- 
methylendiisocyanat , Cyclohexandiisocyanat , Methylcyclohoxandiiso- 
cyanat, Isophorondiisocyanat , Xylylendiisocyanat , 4,4'-Diiso- 
cyanato-diphenylmethan, 4,4 '-Diisocyanato-dicyclohexylmethan, 2,4- 
und 2,6-Toluoldiisocyanat, sowie deren technischen Ieomerenge- 
mische. Gemischte aliphatisch-aromatische Diisocyanate sind anstel- 
le der rein aliphatischen ebenfalls fur das erf indungsgemafie Ver- 
fahren geeignet. Das molare Verhaltnis der (cyclo)- aliphatischen 
zu den aromatischen Diisocyanaten liegt zweekmafiig im Bereich von 
1:1 bis 1:9, vorzugsweise von 1:2 bis 1:6. 

Geeignete was series liche Salze von aliphatischen Aminocarbon- oder 
-sulfonsauren (C) sind z.B. in der DOS 20 34 479 oder DOS 19 54 0Q0 
beschrieben. Es sind dies vorzugsweise die Alkalisalze, insbesondere 
die Natrium- und Kaliumsalze, der Additionsprodukte von niederen all 
phatischen diprimfiren Diaminen, z.B. Rthylendiamin, an ungesfittigte 
Carbonsauren wie (Meth)-Acrylsaure , CrotonsSure oder Maleinsaure 
sowie Alkalisalze des Lysine. Allgemein bevorzugt werden Verbindun- 
gen mit zwei an verschiedene Sticks t of fatome gebundenen Wasser- 
stoffatomen sowie mit nur einer Salzgruppe im Molekul, also Verbin- 
dungen, die das Produkt wohl dispergierbar, aber nicht allzu hydro- 
phil machen und die auBerdem zur Kettenverlangerung geeignet sind. 
Auch die Alkalisalze der Additionsprodukte von Propansulton an 
aliphatische diprimare Diamine sind gut geeignet. Sie werden in 
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solchen Mengen angewandt, da£ die gesamte Polyurethan-Masse 0,02 

» 

bis 1 Gew.jS salzartige Gruppen enthSlt. 

Geeignete niedermolekulare KettenverlSngerungsmittel (D) ohne 
Salzgruppen und mit Molekulargewichten unter 300 sind die (lb lichen 
Glykole, wie Sthylenglykol, Propylenglykol, Butandiol-1,3 und -1,4, 
Hexandiol, Neopentylglykol, Cyclohexandiol, 2,2-Bis (4-hydroxy- 
cyclohexyD-propan, 2,2-Bis-(4-hydroxyathoxyphenyl)-propan, Di- 
fithylenglykol oder Dipropylenglykol, Diamine wie Xthylendiamin, 
Hydrazin, Piperazin, Isophorondiamin, Toluoldiamin, Diaminodiphenyl- 
methan sowie Aminoalkohole und gegebenenf alls auch Wasser. 

Die Isocyanatgruppen und die mit Iaocyanat reaktionsfShigen 
Hydroxy 1- und Aminogruppen so lien in ungeffihr Squivalenten molaren 
Verh&ltnissen eingesetzt werden. Das Verhaitnis der Zahl der Iso- 
cyanatgruppen zur Zahl der insgesamt mit Isocyanat reaktionsf&hi- 
gen Wasser st off at ome soil im Bereich zwischen 0,9 und 1,2, bevor- 
zugt zwischen 1,0 und 1,1 liegeno 

Die Komponenten A, B, C und D sollen in solchen molaren VerhSlt- 
nissen eingesetzt werden, dafi das VerhSltnis der hShermolekularen 
Hydroxylverbindungen (A) zu der Summe der Diisocyanate (B) sowie 
zu der Summe der Salzgruppen enthaltenden Verbindungen (C) und der 
niedermolekularen KettenverlSngerungsmittel (D) im Bereich von 
A:B:(C+D) = 1:2:1 bis 1:14:13 liegt. Besonders vorteilhaft ist der 
Bereich von 1:4:3 bis 1:10:9* 

Zur Beschleunigung der Reaktion der Diisocyanate kBnnen die tib li- 
chen und bekannten Katalysatoren, wie Dibutylzinndilaurat, Zinn- 
II-octoat oder l,4-Diazabicyclo-(2,2,2)-octan, mitverwendet wer- 
den. 

Die Herstellung der Polyurethan-Massen erfolgt in an sich bekann- 
ter Weise durch Umsetzung der hc5hermolekularen Poly hydroxylver- 
bindungen mit den Diisocyanaten und den niedermolekularen Ketten- 
verl&ngerungsmitteln ohne Salzgruppen in der Schmelze oder gege- 
benenfalls in Gegenwart eines unter 100°C siedenden und mit Wasser 
mischbaren, inerten organischen Ltfsungsmittels gegebenenf alls unter 
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Druck zu einem Frapolymeren mit endstandigen Isocyanat- 
gruppen, 

Die erfindungsgemaB zu verwendenden (cyclo)-aliphatischen und aro- 
raatischeh Diisocyanate (B) kSnnen dabei entweder ira Gemisch mit- 
einander oder auch in der genannten Reihenfolge nacheinander mit 
den hShermolekularen DihydroxyXverbindungen (A) und den nieder- 
molekularen Kettenverlangerungsraitteln (D) umgeaetzt werden. Auf 
Grund der unterschied lichen Reaktionsf&higkeit der beiden Diiso- 
cyanate ist es haufig ausreichend, die Diisocyanate im Gemisch 
miteinander einzusetzen. Werden sie nacheinander mit den Hydroxy 1- 
verbindungen A urid D.umgesetzt, dann ist es erfindungswesentlich, 
zuerst das aromatische und dann das (cyclo)-aliphatische Diiso- 
cyanat eihzusetzeni urn sicherzustellen, daB das Reaktionsprodukt 
mittelstandige Segmente aus aromatischem Diisocyanat und Ketten- 
verlangerer (D) sowie endstandige (cyclo)-aliphatische Isocyanat- 
gruppen aufweist. Bei der stufenweisen Umsetzung der beiden Diiso- 
cyanate ist es nicht wesentlien, vor der Zugabe des (cyclo)-ali- 
phatischen Diisocyanats das aromatische Diisocyanat vollstftndig 
umzusetzen, sonde rn das (cyclo)-aliphatische Diisocyanat kann 
haufig bereits zu einem Zeitpunkt zugeBetzt werden, zu dem erst 
ein Teil des aromatischen Diisocyanats reagiert hat. 

Das so erhaltene Polyurethan mit endstandigen aliphatischen oder 
eye loaliphatis chen Isocyanatgruppen wird gegebenenfalls rait einem 
mit Wasser misehbaren, unter 100°C siedenden und gegenttber Iso- 
cyanatgruppen inerten LBsungsmittel (weiter) verduhnt und bei 
einer Temperatur zwischen 20 und 50°C mit einer vorzugsweise wfifi- 
rigen LSsung der unter C genannten Salze von aliphatischen Amino- 
carbon- oder -suifonsauren versetzt. Die Umsetzung der Salze mit 
den Isocyanatgruppen erfolgt spontan und ftthrt, soweit die carbon 
oder suifonsauren Salze me hr als eine N-H-Gruppe pro Molekttl ent- 
halten, zur Kettenverlangerung. In die Losung des so erhaltenen 
Polyurethans mit eingebauten salzartigen Gruppen wird Wasser ein- 
gerOhrt und das organische Losungsmittel destillativ entfernt. 

Man erhalfc dabei feinteilige, stabile Dispersionen, die durch Ein 
dampf en. gegebenenfalls aufkonzentriert werden konnen. Im allge- 
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meinen werden lOsungsmittelfreie Latices mit einem Festkorperge- 
halt von 30 - 50 % bevorzugt, 

Als niedrigsiedende Ltfsungsmittel kommen gegenilber Isocyanat 
inerte polare LSsungsmittel rait Siedepunkten unter 100°C in Frage, 
die mit Wasser mischbar sind, z.B. Aceton, Tetrahydrofuran Oder 
MethylSthylketon. 

Die Dispersionen k6nnen z.B. nach der folgenden allgemeinen Vor- 
schrift hergestellt werden: Die hiShermolekularen Uberwiegend di- 
funktionellen Hydroxy lverbindungen (A) werden zunftchst bei etwa 
120°C im Wasserstrahlvakuum 30 Minuten entw&ssert, mit den Ketten- 
verlSngerungsmitteln ohne Salzgruppen (D) vermischt und gegebenen- 
falls in Gegenwart von LBsungsmitteln mit einem Gemisch der bei den 
Diisocyanate (B) oder zuerst mit dem aromatischen und dann mit dera 
(cyclo)-aliphatischen Diisocyanat bei 50 - 130°C zu einem PrSpoly- 
meren mit endstandigen Isocyanat gruppen umgesetzt. Die Masse wird 
dann mit (weiterem) Lflsungsmittel soweit verdtlnnt, dafi ungefShr 
eino 30 - 50$ige LSsung resultiert. Die PrapolymerlBsung wird nun 
mit einer LBsung des Alkalisalzes der Di ami no carbon- oder -sulfon- 
sMure in Wasser versetzt. Nach Beendigung der Reaktion bei 20 bis 
50°C wird die entsprechend dem gewtinschten Peststoffgehalt der 
herzustellenden Dispersion berechnete Wassermenge zugefttgt und das 
LBsungsmittel im Vakuum abdestillierto 

Die so erhfiltlichen Dispersionen sind feinteilig und mehr als 
6 Monate auch bei tropischen Temperaturen stabil. Sie k5nnen nach 
Ublichen Verfahren zu Pilraen, Folien, ttberzttgen, Beschichtungen, 
Lackierungen und ImprSgnierungen der vers chiedens ten Substrate 
verarbeitet werden. Besonders eignen sich die Dispersionen zur 
Lederbeschichtung. Sie haften ausgezeichnet auf Leder, sind ela- 
stisch, fest, z£h und widerstandsfahig gegen mechanische Bean- 
spruchung und verleihen dem Leder einen angenehraen Griff. 

Die Polyurethan-Dispersionen kOnnen je nach ihrer vorgesehenen 
Verwendung auch mit ttblichen Modifizie rungs- und Zusatzstof fen 
kombiniert werden, z.B. Verne tzungsmitteln, Weichmachern, Pigmen- 
ten, PUllstoffen u.a. Sie kSnnen ferner auch mit geeigneten Dis- 
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persionen aus natttrliehen oder synthetischen Polymeren, . beispiels- 
weise Nitrocellulose, verschnitten werden. 

Die in den Beispielen und Vergleichsyersuchen genannten Teile und 
Prozente beziehen sich auf das Gewicht. 

Beispiel 1 

203 Teile eines handelsUblichen Polyesters aus Adipinsaure, Hexan- 
diol und Neopentylglykol mit einer OH-Zahl von 55 werden in 
einem RUhrkolben bei i30°C und 20 Torr 30 Minuten entwassert. Der 
Polyester wird abgekOhlt, in 200 Teilen Aeeton gelost und mit 
40,5 Teilen Bufcandio 1-1, 4 versetzt. Dann wird ein Gemisch aus 
69,7 Teilen Toluoldiisocyanat (Isomerenverhaltnis 2,4/2,6 = 80/20) 
und 33,6 Teilen Hexamethylendiisocyanat , sowie 0,02 Teile Dibutyl- 
zinndilaurat zugegeben. Nach 3-sttlndigem Rdhren bei 60°C wird mit 
300 Teilen Aeeton yerdttnnt und auf Raumtemperatur abgektthlt. In 
die so erhaltene Losung des Prapolymeren werden 19,3 Teile einer 
40*igen wafirigeri Ldsung des aquimolaren Additionsproduktes von 
Athylendiandn an Natriumacrylat eingertthrt. Nach 20 Minuten werden 
500 Teile WasBer sugetropft und anschliefiend das Aeeton unter ver- 
mindertem Druck abdestilliert. 

Es resultiert eine sehr feinteilige, stabile Dispersion, die auch 
bei langerer Lagerung nicht zum Sedimentieren neigt. Trocknet man 
die Dispersion auf Glasplatten, so erhalt man klare, hochglanzende 
und sehr zahe Filme, die nach DIN 53 504 eine ReiBfestigkeit von 
330 kp/cm 2 und eine ReiBdehnung von 720 % besitzen. 

Vergleichsversuch la 

203 Telle des bei Beispiel 1 verwendeten Polyesters werden wie 
dort beschrieben entwassert, in Aeeton gelost und mit 36 Teilen 
Butandiol-1,4 versetzt. Die Menge des Kettenverlangerers Butandiol 
ist hier um die gleiche molare Menge gegenllber Beispiel 1 ver- 
ringert, um die die Menge an salzgruppenhaltigem Kettenverlangerer 
erhttht ist. Die molare Gesamtmenge an Kettenverlfingerern ist also 
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bei beiden Versuchen gleich. Nach Zugabe von 104, *J Teilen Toluol- 
diisocyanat (80/20) und 0,02 Teilen Dibutylzinndilaurat vrird wie 
bei Beispiel 1 weitergearbeitet , wobei jedoch die gegenUber Bei- 
spiel 1 verdoppelte Menge (15,4 g, gelSst in 23 g Wasser) des 
salzgruppenhaltigen Kettenverl&ngerers ( Additionsprodukt von 
flthylendiamin an Natriumacrylat ) eingesetzt wird. 

Die nach Abdestillieren des Acetons erhaltene Dispersion ist trotz 
des gegenUber Beispiel 1 verdoppelten Salzgruppengehaltes sehr 
grobteilig und beginnt sofort zu sediraentieren* Bei geringerem 
Salzgruppengehalt w&re dies selbstverst&ndlich in noch hSherem 
Mafie der Pall* Sie ist deshalb fttr praktische Zwecke unbrauchbar. 

Vergleichsversuch lb 



Der Vergleichsversuch la wird wiederholt mit der Squimolaren Menge 
(100,8 Teile) Hexamethylendiisocyanat ans telle des Toluoldiiso- 
cyanates • 

Das PrSpolymere wird nach kurzer Zeit in Ace ton unlQslich und fMllt 
aus. Eine Dispersion ist damit nicht zu erhalten, 

Verzichtet man hierbei auf den Einsatz von Butandiol-1, 4 als Ket- 
tenverlfingerer und setzt dementsprechend statt 100,8 Teilen nur 
43,8 Teile Hexamethylendiisocyanat ein, so erhfilt man bei sonst 
glelchen Mafinahmen eine feinteilige, stabile Dispersion, die aber 
sehr weiche und daher fttr die meisten Zwecke ungeeignete Uberzttge 
rait gummiartigem Griff liefert. 

Vergleichsversuch ic 

i 

241,5 Teile des Polyesters von Beispiel 1 werden entgast und bei 
60°C mit 36 Teilen Toluoldiisocyanat (TDI 80) umgesetzt. Die Masse 
wird mit 700 Teilen Aceton verdtlnnt und ein Gemisch von 50 Teilen 
Wasser, 3,76 Teilen Xthylendiamin, **,26 Teilen Propansulton und 
19,6 Teilen lOJSiger wa&riger Natronlauge zugegeben. Anschlieflend 
werden 360 Teile entsalztes Wasser zugetropft und das Aceton im 
Vakuum abdestilliert. 
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Man erhalt eine Dispersion, die sich bereits nach wenigen Stunden 
absetzt. 



Beispiel 2 



i)Oi Telle eines handelsttblichen Polyesters aus Adipinsaure und 
Kthylenglykol vom Molekulargewicht 2 000 werden entwassert und mxt 
124,9 Teilen Neopentylglykol und 230 Teilen Aceton verdurmt. An- 
schlieAend werden unter RUhren 325 Teile 4,i».-Diisocyanatodxphenyl- 
methan und 44,5 Telle Isophorondiisocyanat zugegeben und noch eine 
Stunde weitergertthrt. Die Masse wird mit 900 Teilen Aceton ver- 
dunnt, auf Raumtemperatur abgekUhlt und 38,5 Teile exner 40*xgen 
waflrigen Losung des fiquimolaren Additionsproduktes von Sthylen- 
diamin an Natriumacrylat einger«hrt. Nach 30 Minuten werden langsam 
1350 Teile entsalztes Wasser zugetropft und das Aceton unter ver- 
mindertem Druck abgezogen. 

Es resultiert eine sehr feinteilige, stabile Dispersion mit einem 
Peststoffgehalt von ca. 40 %. Auf Olasplatten aufgezogene Prober, 
trocknen bei Raumtemperatur zu zahen Filmen, die nach DIN 53 50* 
eine ReiBfestigkeit von 2< N/mm 2 , eine Reifidehnung von 430 % und 
eine WeiterreiBfestigkeit gemafi DIN 53 775 von 5 6 kp/cm besxtzen. 

Vergleichsversuch 2a 

* * 

Beispiel 2 wird unter den gleichen Bedingungen wiederholt, mit dem 
Unterschied, daB anstelle des Isophorondiisocyanates die aquimolare 
Menge, also 3«,8 5 Teile Toluoldiisocyanat (TDI 80) eingesetzt wer- 



den. 



Die so hergestellte Dispersion beginnt bereits nach wenxgen Stun- 
,en zu sedimentieren, uber Nacht hat sich ein dicker Bodensatz 
gebildet. Die mit 2 aromatischen Diisocyanaten hergestellte Dxs 
persion ist deshalb fur die Praxis nicht brauchbar. 
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Beispiel 2 wird wiederholt mit dera Unterschied, daB anstelle des 
Polyesters 400 Telle Polytetrahydrofuran vom Molekulargewicht 
2 000 eingesetzt werden. Das Wasser wird bei 50°C zugegeben, zu- 
satzlich werden noch 500 Teile Tetrahydrofuran zugesetzt. 

Man erhfilt eine feinteilige, stabile Dispersion, die bei Raumtempe- 
ratur zu zShen, leicht opaken Filraen auftrocknet. An den Filmen 
wird eine ReiBfestigkeit von 45,3 N/mm 2 , eine ReiBdehnung von 
385 % sowie eine WeiterreiBfestigkeit von 66 kp/cm gemessen. 



- \* - 

Beispiel 3 



Beispiel 4 

509 Teile eines hande Is Ub lichen Polyesters aus Adipinsfture, Hexan- 
diol und Neopentylglykol vom mittleren Molekulargewicht 2 000 
werden entwfissert, mit 112,6 Teilen Butandiol-1,1 sowie 230 Teilen 
Aceton versetzt und mit 2Hl,6 Teilen Toluoldiisocyanat (TDI 80) 
90 Minuten bei leichtem Sieden des Acetons gerflhrt. Anschliefiend 
werden 42,06 Teile Hexamethylendiisocyanat xind 0,2 Teile Dibutyl- 
zinndilaurat zugesetzt und 90 Minuten weitergertihrt . Der Ansatz 
wird dann mit 900 Teilen Aceton verdttnnt, und bei 40 C werden 
63,3 Teile einer 32,8?igen waBrigen LSsung von Natrium-Lysinat 
eingerahrt. Nach 20 Minuten werden unter RUhren langsam 1250 ml 
entsaltzes Wasser zugetropft und das Aceton unter vermindertem 
Druck abdestillLiert. 

Man erhfilt eine feinteilige, sehr stabile Dispersion mit einem 
Feststoffgehalt von 40 58, die auch nach 6 Monaten Stehen bei Raum- 
temperatur noch keinen Bodensatz gebildet hat. Auf Olasplatten 
aufgezogene Proben trocknen bei Raumtemperatur zu klaren, hoch- 
glSnzenden und sehr zShen Filmen, die eine ReiBfestigkeit von 
370 kp/cm 2 und eine ReiBdehnung von 750 % besitzen. 



8098 15/0372 



12 



